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(57) Abstract: The invention relates 
to a method for producing polyesters 
or copolyesters without using a 
balance to dose the solid main raw 
material dicarboxylic acid, and to a 
corresponding concept for regulating the 
molar ratio of the paste prepared from 
the starting materials, without directly 
measuring the rate of flow of the solid 
main raw material dicarboxylic acid 
by weighing. The invention also relates 
to an indirect method for determining 
the raw material consumption without 
directly weighing the solid raw material. 
The regulation of the addition rate of 
the solid raw material is carried out on 
the basis of the deviation of the density 
of the finished paste from a solvent. 

(57) Zusammenfassung: Die 

Erfindung betrifft ein Verfahren 
zur Herstellung von Polyester oder 
Copolyester ohne Verwendung einer 
Waage zur Dosierung des festen 
Hauptrohstoffs Dicarbonsaure und ein 
entsprechendes Konzept zur Regelung 
des Molverhaltnisses der aus den 
Ausgangsstoffen zubereiteten Paste 
ohne direkte Messung des Mengen- 
stromes des festen Hauptrohstoffs 
Dicarbonsaure durch Wagung. 
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Ausserdem wird ein indirektes Verfahren zur Bestimmung des Rohstoffverbrauchs ohne direkte Wagung des festen Rohstoffs 
vorgeschlagen. Die Regelung der Zugabegeschwindigkeit des festen Rohstoffes erfolgt aufgrund der Abweichung der Dichte der 
fertigen Paste von einem Solvent. 
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(57) Abstract: The invention relates to 
a method for producing polyesters or 
copolyesters without using a balance to dose 
the solid main raw material dicarboxylic 
acid, and to a corresponding concept for 
regulating the molar ratio of the paste prepared 
from the starting materials, without directly 
measuring the rate of flow of the solid main 
raw material dicarboxylic acid by weighing. 
The invention also relates to an indirect 
method for determining the raw material 
consumption without directly weighing the 
solid raw material. 

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung 
betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
Polyester oder Copolyester ohne Verwendung 
einer Waage zur Dosierung des festen 
Hauptrohstoffs Dicarbonsaure und ein 
entsprechendes Konzept zur Regelung des 
Molverhaltnisses der aus den A us gang ss toff en 
zubereiteten Paste ohne direkte Messung des 
Mengenstromes des festen Hauptrohstoffs 
Dicarbonsaure durch Wagung. Ausserdem 
wird ein indirektes Verfahren zur Bestimmung 
des Rohstoffverbrauchs ohne direkte Wagung 
des festen Rohstoffs vorgeschlagen. 



WO 2004/065909 A2 II I II I « 



FT, GB, GD, GE, GH, GM, HR, HU, ID, IL, IN, IS, JP, KE, 
KG, KP, KR, KZ, LC, LK, LR, LS, LT, LU, LV, MA, MD, 
MG, MK, MN, MW, MX, MZ, NA, NI, NO, NZ, OM, PG, 
PH, PL, PT, RO, RU, SC, SD, SE, SG, SK, SL, SY, TJ, TM, 
TN, TR, TT, TZ, UA, UG, US, UZ, VC, VN, YU, ZA, ZM, 

zw. 

(84) Bestimmungsstaaten (soweit nicht anders angegeben, fur 
jede verfiigbare regionale Schutzrechtsart): ARIPO (BW, 
GH, GM, KE, LS, MW, MZ, SD, SL, SZ, TZ, UG, ZM, 
ZW), eurasisches (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, TJ, 
TM), europaisches (AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE, DK, 



EE, ES, FI, FR, GB, GR, HU, IE, IT, LU, MC, NL, PT, 
RO, SE, SI, SK, TR), OAPI (BF, BJ, CF, CG, CI, CM, GA, 
GN, GQ, GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG). 

Veroffentlicht: 

— ohne internationalen Recherchenbericht und erneut zu ver- 
offentlichen nach Erhalt des Berichts 

Zur Erklarung der Zweibuchstaben- Codes und der anderen Ab- 
kiirzungen wird auf die Erkldrungen ("Guidance Notes on Co- 
des and Abbreviations ") am Anfang jeder regular en Ausgabe der 
PCT-Gazette verwiesen. 



WO 2004/065909 



PCT/EP2004/000159 



Verfahren zur Zugabe der Rohstoffe bei der Herstellung 
von Polyestern oder Copolyestern 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Erzeugung einer Paste zur Herstellung 
eines Polyesters aus festen und flussigen Rohstoffen sowie gegebenenfalls aus 
Zusatzstoffen mit vereinfachter Rohstoffzugabe und einem Konzept zur Rege- 
lung des Molverhaltnisses der Ausgangsstoffe. Aufierdem wird ein indirektes 
Verfahren zur Bestimmung des Rohstoffverbrauchs bei der Polyesterherstellung 
vorgeschlagen. 

Im Sinne der vorliegenden Erfindung umfasst der Begriff "Polyester" Homopoly- 
ester und/oder Copolyester. Der Begriff Rohstoffe umfasst die beiden Monome- 
re Dicarbonsaure und bifunktionaler Alkohol. Als Zusatzstoffe werden z. B. 
Katalysatoren, Inhibitoren und bei der Copolyesterherstellung Comonomere, 
wie z. B. Dicarbonsauren und bifunktionale Alkohole eingesetzt Als 
Ausgangsstoffe wird die Gesamtheit der zur Polyesterherstellung verwendeten 
Roh- und Zusatzstoffe bezeichnet. Als Paste wird eine pumpfahige Suspension 
bezeichnet, die den uberwiegenden Anteil der bei der Polyesterherstellung 
eingesetzten Ausgangsstoffe enthalt. 

Verfahren zur Herstellung von Polyestern sind bekannt. Herkommlich werden 
dabei die Rohstoffe zunachst in einer Veresterungsreaktion zu einem Hydroxy- 
alkyldicarbonsaure-IWionomer- oder -Oligomer-Gemisch umgesetzt, welches 
nachstehend auch als teilverestertes Oligomer bezeichnet wird. Dieses teilve- 
resterte Oligomer wird anschlie&end einer Vor- bzw. Prepolykondensation un- 
terworfen, wobei ein Prepolymer und Kondensationsprodukte bzw. Reaktions- 
gas, im wesentlichen bifunktionale Alkohole und Wasser, erhalten werden. Die- 
ses Prepolymer wird sodann einer Polykondensation unterworfen, um den Po- 
lymerisationsgrad des Polyesters auf den erwunschten Grad einzustellen. 

Fur die Gewahrleistung der Prozessstabilitat und einer hohen Produktqualitat ist 
die Einstellung und Einhaltung der gewunschten Konzentrationen der Aus- 
gangsstoffe, die zur Herstellung des Polyesters benotigt werden, von entschei- 
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dender Bedeutung. Von besonderem Interesse ist hierbei das Verhaltnis der 
vorhandenen Hydroxylendgruppen, z. B. des bifunktionalen Alkohols, zu den 
Carboxylendgruppen, z. B. der Dicarbonsaure, da diese die Hauptreaktions- 
partner darstellen. Dieses Verhaltnis wird iiblicherweise als Molverhaltnis be- 
zeichnet. 

Da bei der Poiyesterherstellung das Polymer hauptsachlich durch Stufenwachs- 
tumsreaktionen erzeugt wird, ist das Verhaltnis der beteiligten reaktiven End- 
gruppen zueinander ein entscheidendes Mafi fur die Konzentration der Reakti- 
onspartner und somit von entscheidender Bedeutung fur die Reaktionsge- 
schwindigkeit und die Reaktionsgleichgewichte. Im Sinne einer Herstellung von 
qualitativ hochwertigem Polyester ist es deshalb von grower Bedeutung, dieses 
Molverhaltnis auf einem genau gewunschten Wert zu halten. 

In herkommlichen Prozessen zur Poiyesterherstellung wird gewohnlich aus den 
Rohstoffen Dicarbonsaure und bifunktionalem Alkohol eine pumpfahige Paste 
hergestellt, die dem weiteren Prozess zugefuhrt wird. Aufierdem werden der 
Paste oder/und einer spateren Prozessstufe Zusatzstoffe zugefuhrt, die zu be- 
sonderen Produkteigenschaften und/oder gewunschtem Prozessverhalten fuh- 
ren. 

Diese Paste weist ein bestimmtes Molverhaltnis auf, das mit Hilfe von Rege- 
lungssystemen eingestellt und auf dem gewunschten Wert gehalten wird. Zu 
diesem Zweck werden die Ausgangsstoffe ublicherweise in Abhangigkeit von 
einem Ausgangsstoff, im allgemeinen der Dicarbonsaure, dessen Zugabege- 
schwindigkeit als Fuhrungsgrofte dient, zum Pastenansatzsystem derart zuge- 
geben, dass das gewunschte Molverhaltnis und die Konzentrationen der Zu- 
satzstoffe eingehalten werden. Eine Uberwachung der eingestellten Pastenzu- 
sammensetzung, insbesondere des Molverhaltnisses erfolgt dabei ublicherwei- 
se offline durch in Intervallen von mehreren Stunden stattfmdende Laborunter- 
suchungen von der Paste entnommener Proben. Die exakte Bestimmung der 
Menge an festen Ausgangsstoffen, vor allem der Dicarbonsaure, erfolgt dage- 
gen in bisher bekannten Verfahren durch Wagen des pulverformigen Rohstoffes 
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vor Zugabe zum Prozess. Die dafiir erforderlichen Waagen sind sehr teuer und 
erfordern eine regelmaftige Wartung. Urn Produktionsausfalle zu vermeiden, ist 
ein entsprechend grofter Vorrat der Paste zur Uberbruckung von Wartungsperi- 
oden zu halten oder stand-by-Equipment fur die Dosierung und Wagung der 
festen Dicarbonsaure bereitzustellen. Beide Varianten erfordern hohe Investiti- 
onskosten fur grofte Pastenvorratsbehalter bzw. stand-by-Equipment. 

Fur die Gewahrleistung der Produktqualitat und die Ermittlung des Rohstoff- 
verbrauchs ist die exakte Bestimmung der Mengen an Ausgangsstoffen, die zur 
Herstellung des Polyesters benotigt werden, von Bedeutung. Von besonderem 
Interesse sind hierbei die Rohstoffe Dicarbonsaure oder deren Ester sowie bi~ 
funktionaler Alkohol, da diese mengenmaUig die Hauptbestandteile darstellen. 
Die exakte Ermittlung des Verbrauchs der in flussiger Form verwendeten Aus- 
gangsstoffe erfolgt mit herkommlichen Massendurchflussmessgeraten fur FIus- 
sigkeiten. Die exakte Bestimmung der Menge an festen Ausgangsstoffen, vor 
allem der Dicarbonsaure, erfolgt dagegen in bisher bekannten Verfahren durch 
Wagen des pulverformigen Rohstoffes vor Zugabe zum Prozess. Die fur eine 
bestimmte Menge des Endproduktes Polyester benotigte Menge eines Aus- 
gangsstoffes wird als sein Rohstoffverbrauch bezeichnet. Die Angabe erfolgt im 
allgemeinen als spezifischer Verbrauch als Verhaltnis von Masse des Aus- 
gangsstoffes bezogen auf die Masse des damit hergestellten Polyesters. 

Bei Verwendung einer Waage treten zeitliche Veranderungen der Messwerte 
des Feststoffmassenstroms auf. Diese sogenannte Drift des gemessenen Mas- 
senstroms beruht auf einer allmahlichen Nullpunktsverschiebung bei der Wa- 
gung durch zunehmende Ablagerungen am Messgerat, die uberwiegend durch 
eine geringe Restfeuchte im Feststoff verursacht werden und praktisch nicht 
vermieden werden konnen. Diese Drift wirkt sich in herkommlichen Verfahren 
zwar nur wenig auf die Prozessstabilitat und Regelgute der Pastenzubereitung 
aus. Allerdings kommt es durch die zeitlich wegdriftende Massenbestimmung zu 
ungenauen Rohstoffverbrauchsmessungen. Eine periodische Rekalibrierung 
derartiger Waagen kann diesen Fehler nur einschranken, aber nicht ganz besei- 
tigen. 
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Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, ein preiswertes und gleichzei- 
tig genaues Verfahren zur verbesserten Zugabe der Rohstoffe und ein verein- 
fachtes Regelungskonzept zur Molverhaltnisregelung bei der Herstellung von 
Polyester vorzuschlagen, urn die vorstehend beschriebenen Probleme und 
Nachteile der bekannten Verfahren zu vermeiden. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaft durch ein Verfahren zur Erzeugung einer 
Paste zur Herstellung eines Polyesters aus festen und flussigen Rohstoffen so- 
wie gegebenenfalls aus Zusatzstoffen gelost, das dadurch gekennzeichnet ist, 
date die Regelung der Zugabegeschwindigkeit des festen Rohstoffes aufgrund 
der Abweichung der online gemessenen Dichte der fertigen Paste von einem 
Sollwert erfolgt. 

Die Dichtemessung kann mit verschiedenen physikalischen Methoden erfolgen, 
wie zum Beispiel nach dem Coriolis-Prinzip, mittels Ultraschall, mittels Biege- 
schwinger o.a. Bevorzugt erfolgt dabei die Einstellung des Molverhaltnisses 
ohne Verwendung einer Waage fur den festen Rohstoff. 

Als Fuhrungsgrofte fur die Regelung des Molverhaltnisses kann im erfindungs- 
gemafien Verfahren die Dichte der Paste verwendet werden. Diese wird durch 
Steuerung der Zugabegeschwindigkeit des festen Rohstoff im Einklang mit dem 
Sollwert geregelt. Der Anlagendurchsatz ist die Fuhrungsgrofte fur die Rege- 
lung der Pastenaustragsgeschwindigkeit. Diese wird durch Steuerung der ent- 
sprechenden Forderorgane im Einklang mit dem Sollwert geregelt. Die Rege- 
lung des Fullstandes des Pastenansatzbehalters erfolgt durch Steuerung der 
Zugabemenge des flussigen Rohstoffs. Diese kann gleichzeitig als Fuhrungs- 
grofte fur die Regelung der Zugabegeschwindigkeit der Zusatzstoffe dienen. 
Auflerdem kann sie als Storgrofte fur die Regelung der Zugabegeschwindigkeit 
des festen Rohstoffs aufgeschaltet werden. 

In einer moglichen Ausgestaltung dieses Verfahrens werden maximal 20 %, 
bevorzugt maximal 10 % der Gesamtmenge des flussigen Rohstoffs zwischen 
dem Pastenansatzbehalter und der Pastendichtemessung zugegeben. 
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In einer Ausfuhrungsform des erfindungsgemaSen Verfahrens wird der Pasten- 
ansatzbehalter nur noch so grofc ausgelegt, daft die Verweilzeit der Paste im 
Pastenansatzbehalters der fur eine Homogenisierung der Ausgangsstoffe erfor- 
derlichen Zeit entspricht. 

Auch die Ermittlung des Verbrauchs des festen Rohstoffs kann ohne Verwen- 
dung einer Waage erfolgen. 

Die Vorteile des erfindungsgemaften Verfahrens bestehen zum einen im Weg- 
fall von wartungsintensivem und storanfalligem Equipment, und dadurch gerin- 
geren Investitions- und Wartungskosten sowie geringeren Energiekosten durch 
den effizienteren Eintrag der erforderlichen mechanischen Energie zur Homo- 
genisierung der Ausgangsstoffe. 

Weiterhin wird durch die geringere Verweilzeit im Pastenansatzbehalter eine 
kurzere Systemtotzeit erreicht, die z. B. bei Rezepturanderungen wichtig ist. 
Die geregelte Zugabe eines Teilstroms des flussigen Rohstoffs verbessert die 
Regelungsgute und damit die Prozesskontrolle durch die online-Messung der 
Pastendichte und die online-Bestimmung des Molverhaltnisses gegenuber den 
bisherigen Laboranalysen in mehrstundlichen oder taglichen Intervallen. Da- 
durch wird eine grodere Prozessstabilitat bei der Polyesterherstellung erreicht. 

Weitere Vorteile gegenuber herkommlichen Verfahren ergeben sich aus der 
Zugabe von heiftem recycltem flussigem Rohstoff direkt zur Paste bei gleichzei- 
tiger Anhebung des in der Paste eingestellten Molverhaltnisses und entspre- 
chend reduziertem Molverhaltnis der Zugabe des flussigen Rohstoffs im weite- 
ren Prozessverlauf. Dies verringert Energieverluste und erlaubt die Herstellung 
einer niederviskosen Paste (< 3 Pa*s) mit einer Temperatur oberhalb von 75 °C. 
Daraus ergibt sich als weiterer Vorteil die erhohte Reaktivitat der Rohstoffe in 
der nachfolgenden Prozessstufe, bedingt durch eine homogenere Verteilung im 
Reaktionsraum und langere Kontaktzeiten, gegenuber der separaten Zugabe 
eines groften Teils des flussigen Rohstoffs in die nachfolgende Prozessstufe. 
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Die Erfindung wird im folgenden genauer beschrieben: Fig. 1 zeigt ein mogli- 
ches Prozessschema fur eine Anlage zum DurchfQhren des erfindungsgema- 
Ben Verfahrens. Die die Ausgangsstoffe enthaltende Paste (f) wird in Pastenan- 
satzbehalter (3) zubereitet. Dazu wird der Rohstoff Dicarbonsaure (a), in der 
Regel PTA, aus einem Vorratssilo (1) mit Hilfe einer Fordereinrichtung (2), z. B. 
einer Zellradschleuse, Forderschnecke o. a., in den Pastenansatzbehalter (3) 
gefordert. Der zweite Rohstoff bifunktionaler Alkohol (b) wird zusammen mit 
alien anderen Zusatzstoffen (c), (d), (e) unter Messung des Mengenstroms (Fl) 
zum Pastenansatzbehalter (3) zugegeben. Dabei ist die Anzahl der weiteren 
Zusatzstoffe zum Pastenansatzbehalter (3) nicht auf die hier angegebenen drei 
beschrankt, sondern allein von den Erfordernissen des gewunschten Endpro- 
duktes abhangig. Es ist im Sinne des erfindungsgemaften Verfahrens auch un- 
erheblich, auf welche Art und Weise die Ausgangsstoffe zum Pastenansatzbe- 
halter (3) zugegeben werden. Entscheidend ist, dass von alien Ausgangsstof- 
fen, die neben der festen Dicarbonsaure (a) zum Pastenansatzbehalter (3) zu- 
gegeben werden, der Massenstrom bestimmt wird. Dabei ist es unerheblich, ob 
die Massendurchflussmessung fur jeden einzelnen Strom (c) - (e) Oder ein 
Gemisch aus verschiedenen Zusatzstoffen durchgefuhrt wird, solange die fur 
das Molverhaltnis entscheidenden Mengen erfasst sind. Die in dem Pastenan- 
satzbehalter (3) hergestellte Paste (g) wird mit Hilfe von mindestens einer Pum- 
pe (4) zur weiteren Verwendung dem Prozess der Polyesterherstellung zuge- 
fuhrt. Dabei wird die aus dem Pastenansatzbehalter (3) ausgetragene Menge 
der Paste (f) durch Massendurchflussmessung (Fl) bestimmt. Aufterdem wird 
auch die Dichte der Paste bestimmt (Dl). Fur die Regelung des Molverhaltnis- 
ses im Sinne des erfindungsgemalien Verfahrens ist es von Bedeutung, die 
Menge bifunktionaler Alkohol und aller Zusatzstoffe sowie die Pastendichte on- 
line zu bestimmen. 

Die Menge des Rohstoffs bifunktionaler Alkohol ist die FuhrungsgroBe im erfin- 
dungsgemaften Regelungskonzept. Sie wird auf den gewunschten Wert einge- 
stellt oder durch eine weitere Regelung auf dem gewunschten Wert geregelt. 
Die Menge (b) wird mit einem Durchflussmesser (Fl) online erfasst. Die Mengen 
der weiteren Zusatzstoffe zur Paste werden entsprechend den Erfordernissen 
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der Polyesterherstellung (Rezeptur) eingestellt bzw. geregelt, urn die gewunsch- 
ten Konzentrationen der Zusatzstoffe einzuhalten. Die Mengen der Zusatzstoff- 
strome werden ebenfalls mit Hilfe von Durchflussmessgeraten (Fl) erfasst. Un- 
ter Kenntnis der obengenannten Grofien und der Zusammensetzung der Stoff- 
strome (aus Rezeptur und bekannten quasi-konstanten Verunreinigungen) kann 
die erforderliche Menge Dicarbonsaure (a) errechnet werden, die notwendig ist 
zur Einstellung des gewiinschten Molverhaltnisses. Anhand dieser GroBe wird 
dem Geschwindigkeitsregler der Fordereinrichtung (2) der Sollwert vorgegeben. 
Da die FSrdereinrichtung keine genaue Messaufgabe bzw. Dosierfunktion er- 
fullt, ist das Signal der Dichte (Dl) der Paste (f) notwendig. Die Pastendichte 
wird als StSrgrofte ebenfalls dem Geschwindigkeitsregler der FSrdereinrichtung 
(2) aufgegeben, um diese derart zu beeinflussen, dass die Fordermenge erhSht 
wird, wenn die Pastendichte unter den fur das gewunschte Molverhaltnis gefor- 
derten Wert sinkt und entsprechend umgekehrt. 

Dieses Verfahren hat gegeniiber herkommlichen Regelungskonzepten, die die 
direkte Wagung des festen Rohstoffs erfordern den Vorteil, dass auf den Ein- 
satz einer Waage zur Zugabe des festen Rohstoffs verzichtet werden kann. Au- 
(ierdem ist durch die online Messung der Pastendichte die Regelungsgute ver- 
bessert und die Prozessstabilitat besser gewahrleistet, da durch die direkte 
Messung der Pastendichte das gefahrene Molverhaltnis online tiberwacht und 
geregelt wird, wahrend in herkommlichen Verfahren die Uberwachung nur durch 
offline Laboranalysen von in mehrstundlichen Intervallen gezogenen Proben 
erfolgt 

Zur weiteren Verbesserung der Regelungsgute ist es sinnvoll, neben dem Mas- 
sendurchfluss auch die Dichte des Rohstoffs bifunktionaler Alkohol (b) online zu 
messen. Dadurch ist es moglich eventuelle Dichteschwankungen im Rohstoff, 
die durch Verunreinigungen, wie z. B. Wasser, erfolgen konnen besser zu be- 
rucksichtigen. Dies ist von besonderer Bedeutung, wenn der Rohstoff bifunktio- 
naler Alkohol als Recycleprodukt mit moglichen leichten Qualitatsschwankun- 
gen bereits dem nachfolgenden Verfahren zur Polyesterherstellung entnommen 
wird. 
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Eine weitere Verfahrensvariante zur Verbesserung der Prozessstabilitat ist in 
Fig. 2 dargestellt. Dabei werden noch verbliebene Schwankungen in der Pas- 
tendichte, resultierdend z. B. aus der Systemtotzeit des Regelkreislaufs, durch 
die geregelte Zugabe eines kleinen Teilstroms des Rohstoffs bifunktionaler Al- 
kohol (b1 < 10 % von b) zur Paste (f) mit dem Ziel der Feinkorrektur noch ver- 
bliebener Regelabweichungen beseitigt. Dadurch kann die Konstanz des zu 
regelnden Molverhaltnisses noch weiter erhoht werden, was zu einer verbesser- 
ten Prozessstabilitat und Produktqualitat fuhrt. 

Die Regelung der erforderlichen Menge des Rohstoffs bifunktionaler Alkohol (b) 
kann mit Hilfe des Fullstandsreglers (LI) des Pastenansatzbehalters (3) erfol- 
gen, urn einen gewunschten Fullstand im Pastenansatzbehalter einzuhalten. 
Dabei wird bei zu geringem Fullstand die zugegebene Menge des Rohstoffs 
bifunktionaler Alkohol (b) erhoht und entsprechend umgekehrt 

Die Menge der ausgetragenen Paste (f) kann vom Fullstandsregler des nachs- 
ten Behalters beeinflusst werden und dient aufterdem als Mastersignal fur die 
Durchsatzregelung der gesamten Anlage zur Poly esterh erstel lung. 

Nach dem erfindungsgemaden Verfahren wird keine Waage fur die direkte 
Mengenerfassung des festen Rohstoffs Dicarbonsaure verwendet. Es wird des- 
halb folgendes Verfahren zur indirekten Bestimmung des Rohstoffverbrauchs 
vorgeschlagen. 

Der gesuchte Rohstoffverbrauch des festen Rohstoffs Dicarbonsaure (a) ermit- 
telt sich mit Hilfe der gemessenen Massenstrome (Fl) und bekanntem Inhalt des 
Pastenansatzbehalters (3) (LI) sowie bekannter Dichte der Paste (f) (Dl) zum 
Beginn und zum Ende des betrachteten Zeitintervalls nach dem erfindungsge- 
maften Verfahren wie folgt: 



A-(p 2 - a)+ b '(a ' l i - A -L x ) + m f - 



77? = ■ 



At-D 



i A\p 1 -p l ) + B\p 2 'L 2 -p l 'L l ) 



•1000 



(I) 



m 4 
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mit: m a s - spezifischer Massenverbrauch des festen Rohstoffs (a) im 
betrachteten Zeitintervall At in kg (a) / 1 Produkt 
A* = {tl - tl) - Zeitintervall, fur das der Rohstoffverbrauch bestimmt 
werden soli in h 

t\, tl - Anfangs- und Endzeit des zu betrachtenden Zeitintervalls A? fur 

die Ermittlung des Rohstoffverbrauchs 
A, B - anlagenspezifische Konstanten 

PuPz- gemessene Dichte der Paste (f) zur Zeit tl bzw. t2 in kg/m 3 
L\, L 2 - gemessener Fiillstand im Pastenansatzbehalter (3) zur Zeit tl 
bzw. t2 in % 

m f - gemessene akkumulierte Masse der Paste (f), die im Zeitintervall 
At aus dem Pastenansatzbehalter (3) ausgetragen wurde in kg 

m k - gemessene akkumulierte Massen aller weiteren Ausgangsstoffe mit 
k = b; c; d; e, die im Zeitintervall At zum Pastenansatzbehalter 
(3) zugegeben wurden in kg 

D - Durchsatz der Anlage in kg Produkt (Polyester) / h 

Fur die Anwendbarkeit des Verfahrens ist es von Vorteil, wenn der Durchsatz 
der Anlage zur Polyesterherstellung im Zeitraum der Bestimmung des Rohstoff- 
verbrauchs konstant ist. Ist dies nicht zu gewahrleisten, kann der Anlagen- 
durchsatz wahrend der Verbrauchsmessung auch anderweitig bestimmt wer- 
den, z. B. durch komplette quantitative Erfassung des Endproduktes wahrend 
dieses Zeitraums. 

Auf Grund der hohen Genauigkeit der Messgerate zur Massendurchfluss- und 
Dichtebestimmung lasst sich nachweisen, dass die bei herkommlichen Verfah- 
ren unter Verwendung einer Waage erzielten Genauigkeiten in der Rohstoffbe- 
stimmung bei dem erfindungsgemaften Verfahren noch ubertroffen werden 
konnen. 
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Das erfindungsgemaSe Verfahren der indirekten Feststoff best i m m u ng hat ge- 
geniiber herkommlichen Verfahren desweiteren den Vorteil, dass zeitliche Ver- 
anderungen der Messwerte des Feststoffmassenstroms (Drift), wie sie bei der 
Wagung beobachtet werden, nicht auftreten. Auf Grund der hohen Langzeitsta- 
bilitat und Zuverlassigkeit der bei der erfindungsgemafien indirekten Massenbe- 
stimmung des Feststoffs zum Einsatz kommenden Messverfahren ist die Roh- 
stoffverbrauchsmessung auch uber lange betrachtete Zeitraume stabil und zu- 
verlassig, was einen entscheidenden Vorteil gegeniiber herkommlichen Verfah- 
ren darstellt. 

Aus dem erfindungsgemallen Verfahren zur Zugabe des festen Rohstoffs Di- 
carbonsaure (a) bei der Polyesterherstellung ohne Verwendung einer Waage 
resultiert als weiterer entscheidender Vorteil gegeniiber herkommlichen Verfah- 
ren, dass die Bevorratung der Paste im Pastenansatzbehalter fur die Uberbru- 
ckung von Storungen oder Wartungsperioden der Wageeinheit stark reduziert 
werden kann. Dies wird durch den Einsatz wartungsarmer Messinstrumente, die 
keine mechanisch beweglichen Teile enthalten ermoglicht. Fur die verbliebenen 
mechanisch beweglichen Teile, wie z. B. Fordereinrichtungen (Schnecken-, 
Rohrkettenforderer, o.a.) kann, wenn erforderlich stand-by-Equipment bereitge- 
stellt werden, urn die moglichen Stillstandzeiten bei Storungen oder Wartung 
weiter zu minimieren. Durch die somit erreichbaren minimalen Behaltervolumina 
fur den Pastenansatzbehalter wird nach dem erfindungsgemafJen Verfahren 
neben den Investitionskosten auch die Totzeit des Pastenansatzsy stems erheb- 
lich reduziert. Dies wiederum wirkt sich positiv auf die Regelungsgute bei der 
Pastenzubereitung und die Prozessstabilitat und somit auch auf die 
Produktqualitat aus. 

Die Anwendbarkeit des erfindungsgemaBen Verfahrens wird nunmehr an Hand 
von Beispielen verdeutlicht. 
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Beispiel 1 

Fur die Herstellung von 10000 kg/h Polyethylenterephthalat Copolyester wurde 
der Rohstoffverbrauch der Terephthalsaure uber 3 Tage (72 h) ermittelt. Es lie- 
gen folgende akkumulierte Messergebnisse fur die dem Pastenansatzbehalter 
in 72 h zugefuhrten Ausgangsstoffe und die ausgetragene Paste vor: 



Isophthalsaure 




12953 kg 


Ethylenglykol 


m E G 


239342 kg 


Diethylenglykol 


7WDEG 


2159 kg 


Katalysatorlosung 


mKAT 


17665 kg t 


Paste 




878016 kg 


Pastendichte 1 


pi 


1391,3 kg/m 3 


Pastendichte 2 


pi 


1390,7 kg/m 3 


Level 1 


u 


80,0 % 


Level 2 


L 2 


80,1 % 


Konstante A 


A 


6,8361 


Konstante B 


B 


0,36988 



Unter Anwendung der Gleichung (I) wird folgender PTA Verbrauch ermittelt: 



m s = 7 *__.1000 

At D\l\ A -092-A)+B> 2 -£ 2 -A-A) 

s _ 6,8361 • (1390,7 - 1391,3)+ 0,36988 • (1390,7 • 80,1 - 1391,3 • 80,0) + 878016 - 2721 19 

m " ~ ~T7 T. 6,8361 -(1390,7 -1 391,3)+ 0,36988 -(1390,7 -80,1 -1391,3 -80,0) 
72-10000-^1 + ^ — 

m* = 841,5 kg PTA / 1 PET. 



1000 



Die Massendurchflussmessung und Akkumulierung der fliissigen Ausgangsstof- 
fe und der Paste erfolgte mit Hilfe von nach dem Coriolis-Prinzip arbeitenden 
Messgeraten. Die IPA Menge wurde mit einer Waage gemessen. 
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Beispiel 2 

Fur die Herstellung von 5000 kg/h Polyethylenterephthalat Homopolyester wur- 
de der Rohstoffverbrauch der Terephthalsaure uber 8 Stunden ermittelt. Es lie- 
gen folgende akkumulierte Messergebnisse fur die dem Pastenansatzbehalter 
in 8 Stunden zugefuhrten Ausgangsstoffe und die ausgetragene Paste vor: 



Ethyl englykol 




14478 kg 


Katalysatorlosung 


TMrAT 


1064 kg 


Paste 


ntf 


48780 kg 


Pastendichte 1 


Pi 


1390,5 kg/m 3 


Pastendichte 2 


Pi 


1391,1 kg/m 3 


Level 1 


U 


50,0 % 


Level 2 




70,0 % 


Konstante A 


A 


0,01086 


Konstante B 


B 


0,14362 



Unter Anwendung der Gleichung (I) wird folgender PTA Verbrauch ermittelt: 



m„ = 



A-(p 2 - a) +b '0°2 - L 2 -Pi -Li)+m f -£m 4 

-1000 



1 , A-(/? 2 -a)+B-(/> 2 -X 2 -a-A) 



m, 



m„ = 



_ 0,01086 • (1391,1-1390,5)+ 0,14362 • (1391,1 • 70,0 - 1390,5 • 50,0)+ 48780 - 15542 



o (^ 0,01086 • (1391,1 - 139 0,5)+ 0,14362 - (1391,1 • 70,0 - 1390,5 • 50,0) ^| 

8 • 5000 ■ 1 + — ~~~rrT 

^ 48780 ) 

m a s = 860 5 4 kg PTA / 1 PET. 



1000 



Die Massendurchflussmessung und Akkumulierung der fiussigen Ausgangsstof- 
fe und der Paste erfolgte mit Hilfe von nach dem Coriolis-Prinzip arbeitenden 
Messgeraten. 
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Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Erzeugung einer Paste zur Herstellung eines Polyesters aus 
festen und flussigen Rohstoffen sowie gegebenenfalls aus Zusatzstoffen, 
dadurch gekennzeichnet, daft die Regelung der Zugabegeschwindigkeit des 
festen Rohstoffes aufgrund der Abweichung der Dichte der fertigen Paste 
von einem Sollwert erfolgt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Einsteilung des Moiverhaltnisses oh- 
ne Verwendung einer Waage fur den festen Rohstoff erfolgt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei als FuhrungsgroBe fur die Rege- 
lung des Moiverhaltnisses die Dichte der Paste verwendet wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1-3, wobei sowohl der MassendurchfluR als auch 
die Dichte des flussigen Rohstoffes online gemessen wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1-4, wobei maximal 20 %, bevorzugt maximal 10 
% der Gesamtmenge des flussigen Rohstoffes nach dem Pastenansatzbe- 
halter und vor der Pastendichtemessung zugegeben werden. 

6. Verfahren nach Anspruch 1-5, wobei die Zugabe der flussigen Rohstoffe 
und Zusatzstoffe durch Messung ihrer Massendurchflusse erfolgt. 

7. Verfahren nach Anspruch 1-6, wobei die Regelung des flussigen Rohstoffs 
(b-b1) durch Messung des Fullstandes des Pastenansatzbehalters erfolgt. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, wobei die Ermittlung 
des Verbrauchs des festen Rohstoffs ohne Verwendung einer Waage er- 
folgt. 
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Fig. 1 
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Fig. 2 



